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Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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v" Lot 2 : Caractérisation de la cible eaux-de-vie blanches [ NRAE, Agroparis Tech, A, ARAC ]

v Lot 3 : Connaissance de I'impact de la distillation sur les composés volatils
v Lot 4 : Caractérisation et évolution des cidres de distillation

v" Lot 5 : produire un cidre de distillation pour une eau de vie fruitée
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Suivis analytiques dans les différents volets du projet

MONARC

v" Lot 2 : Caractérisation de la cible eaux-de-vie blanches
) Mise en place de jurys d’évaluations sensorielle (prof/expert/conso)

D Collecte des eaux de vie : 51 produits

) Caractérisation sensorielle, physico-chimique et aromatique des EDV




Suivis analytiques dans les difféerents volets du projet
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v" Lot 3 : Connaissance de I'impact de la distillation sur les composés volatils
) Bilan matiére Cidre a distiller — Eau de vie

) Etude des pratiques de recyclage : tétes /queues

A=y

2 Lien composition cidre/EDV

) Comparaison Micro-distillat /EDV

0

) Dosage des composés volatils dans les différentes fractions

) Caractérisation sensorielle et physico-chimique des EDV

0

s



Suivis analytiques dans les différents volets du projet
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v" Lot 4 Caractérisation des cidres de distillation dans le process actuel en
observation terrain en flore non controlees

O Fermentation et maturation

) Collecte des mouts

D Suivi des fermentation chez le producteur et a 'ARAC
> Analyses physico-chimiques

) Analyses microbiologiques

v" Distillation chez le producteur et a TARAC (Lot 3)



Suivis analytiques dans les différents volets du projet

il

v" Lot 5 produire un cidre de distillation pour une eau de vie fruitée
) Maximiser les composés d’intérét
D Conserver les composés d’intérét

0 . ) /7 \ . 7 ] /7 7 e V4
) Limiter les composés a impact négatif et/ou leurs précurseurs (acroléine, phénols

volatils, acetaldehyde)




Suivis analytiques dans les difféerents volets du projet
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9 Analyses physicochimiques pour le suivi de la fermentation LABEO

Pdle d'analyses et de recherche
de Normandie

Parametres Méthodes
Masse volumique Densimétrie électronique
Sucres fermentescibles : Glucose, fructose
’ ’ HPLC-RID
saccharose
Autres sucres : Glycérol, Sorbitol HPLC-RID
Acidité totale Titrimétrie
Acidité volatile Distillation par entrainement a la vapeur + titrimétrie
pH pH-meétre
Azote réel Kjeldhal
Acide malique Méthode enzymatique
Acides lactiques Méthode enzymatique
Titre alcoométrigque volumique Distillation par entrainement a la vapeur + densimétrie électronique




Suivis analytiques dans les difféerents volets du projet
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9 Analyses physicochimiques pour le suivi de la fermentation LABEO

Pdle d'analyses et de recherche
de Normandie

Parametres Méthodes
Masse volumique Densimétrie électronique
Sucres fermentescibles : Glucose, fructose,
HPLC-RID
saccharose
Autres sucres : Glycérol, Sorbitol HPLC-RID
Acidité totale Titrimétrie
Acidité volatile Distillation par entrainement a la vapeur + titrimétrie
pH pH-meétre
Azote réel Kjeldhal
Acide malique Méthode enzymatique
Acides lactiques Méthode enzymatique
Titre alcoométrigque volumique Distillation par entrainement a la vapeur + densimétrie électronique




Outils pour les suivis dans les différents volets du projet

™~

% Agilent LCMS [offline 2): Data Analysis
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Suivis analytiques dans les différents volets du projet

O Analyses physico-chimiques pour suivi de la fermentation

0 V4 [ [ V4 [ V4 [ ]
2 Analyse des composés aromatiques sur les différentes fractions lors de I'élaboration
du calvados




Suivis analytiques dans les difféerents volets du projet

L. D e T

0 V4 [ [ ] v é [ V 4 [
) Analyse des composés aromatiques sur les différentes fractions lors de I’élaboration

du calvados

) Marqueurs de la qualité

IDAC, 2010 — Favoriser l'expression fruitée et réduire l'agressivité des Calvados, dynamique

d’apparition des composés volatils

Guichard et al. (2003). Chemical and Sensorial Aroma Characterization of Freshly Distilled Calvados

Part 1. JAFC, 51, 424-432

Ledauphin et al (2003). Chemical and Sensorial Aroma Characterization of Freshly Distilled Calvados

Part 2. JAFC, 51, 433-442

2-méthylbutanoate d’éthyle
3-méthylpropionate d’éthyle
3-hydroxybutyrate d’éthyle
4-vinyl anisol

Acétate de butyle

Acétate d’hexyle

Acétate d'isoamyle

Acide 3-méthylbutanoique
Acide propanoique
Caprylate d'isoamyle
Caprylate de phényléthyle
Cis hex-3-en-1-ol

Décanal

Hexanol

Isobutanal
Isobutyrate d’éthyle
Méthyl-2-propanol-1
Méthyl-3-butén-1-ol
Oct-1-én-3-one
Octénol
Phényl-2-éthanol
Stéarate d’éthyle

Descripteur
Fruité,
pomme
Fruité

Fruité, vert
Floral
Pomme,
banane
Fruité, poire
Fruité,
banane
Rance

Rance

Fruité, vert
Cire, vineux
Herbe coupée
Cuit, orange

Fruité, végétal

Beurre,
végétal
Fruité
Fruité,
solvant
Herbacé
Champignon
Champignon
Floral, rose
Cireux

Lien
Typicité, Qualité

Typicité

Typicité

Typicité, Qualité
Qualité
Qualité

Typicité, Qualité

Typicité

Typicité

Typicité

Typicité

Typicité, Qualité

Typicité

Typicité, Qualité

Typicité

Typicité

Typicité, Qualité

Typicité

Typicité, Qualité

Typicité

Typicité, Qualité
Typicité

Occurrence
Calvados ; Pays d’Auge

Calvados
Pays d'Auge
Calvados ; Pays d’Auge

Calvados ; Pays d'Auge
Calvados ; Pays d’Auge
Calvados ; Pays d'Auge

Calvados

Calvados

Calvados ; Pays d’Auge
Calvados ; Pays d’Auge
Calvados

Calvados

Calvados ; Pays d'Auge
Domfrontais

Pays d'Auge
Pays d'Auge
Calvados ; Pays d’Auge

Pays d'Auge
Calvados
Domfrontais
Calvados
Domfrontais



Suivis analytiques dans les différents volets du projet

O Analyses physico-chimiques pour suivi de la fermentation

0 V4 [ [ V4 [ V4 [ ]
2 Analyse des composés aromatiques sur les différentes fractions lors de I'élaboration
du calvados

5 mout au différentes phases de la fermentation
O différentes fractions de distillation

) Distillat

y, produit fini



Suivis analytiques dans les différents volets du projet

O Analyses physico-chimiques pour suivi de la fermentation

0 V4 [ [ V4 [ V4 [ ]
2 Analyse des composés aromatiques sur les différentes fractions lors de I'élaboration
du calvados

5 mout au différentes phases de la fermentation
O différentes fractions de distillation

) Distillat

y, produit fini

0 V 4 V4 [ [ v 4
2 Nouvelles méthodes d’analyses nécessaires ou ajout de molécules dans protocoles
existants



Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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Composes volatils : Lots2/3/4 <
/ Ethanal \ !:mﬁgsigemm

Isobutanal de Normandie
Formiate d'éthyle
Acroléine

Acétate d'éthyle
Acétal

Méthanol

Butanol-2

Propanol-1

Isobutanol

Alcool allylique
Butanol-1

Méthyl-2 butanol-1
Méthyl-3 butanol-1
1-Pentanol

Lactate d'éthyle
Hexanol-1
Cis-3-hexenol
1-Octén-3-ol

Furfural
Ethyl-3-hydroxyutyrate
GC-FID Ethyl furoate

Acétate de phényléthyle
Phényl-2 éthanol

» Analyse CPG - Autocontréle




Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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Composeés volatils : Lots 2/3 /4 <
3-pentanol Nonanal / Ethanal \ (Ethylcatéchol A LABEO
Ethyl propionate 4-vinyl anisol Isobutanal Vinylphénol e s
Ethyl isobutyrate Ethyl benzoate Formiate d'éthyle Vinylguaiacol
Isobutyl acetate Succinate d'éthyle Acroléine Ethylphénol
Ethyl butyrate Ethyl caprylate Acétate d'éthyle Ethylguaiacol
Butyl acetate Decanal Acétal \-
Ethyl 2-methylbutyrate 2-phenylethyl acetate Méthanol
Ethyl isovalerate Ethyl caprate Butanol-2
Isoamyl acetate Isoamyl caprylate Propanol-1 HPLC-UVDAD
Ethyl valerate Isobutyl caprate Isobutanol
Pentyl acetate Ethyl laurate Alcool allylique
6-methyl-5-hepten-2-ol Isoamyl caprate Butanol-1
Ethyl caproate Phenylethyl caproate Méthyl-2 butanol-1
Cis-hexenyl acetate Ethyl myristate Méthyl-3 butanol-1
Hexyl acetate Isoamyl laurate 1-Pentanol
1-Octanol Phenylethyl caprylate Lactate d'éthyle
Ethyl heptanoate Ethyl palmitate Hexanol-1
Ethyl-2-hydroxycaproate Ethyl stearate Cis-3-hexenol
Ethyl 3-(methylthio)propionate 1-Octéen-3-ol
Furfural
Ethyl-3-hydroxyutyrate
Extraction liquide/liquide + GC-MS GC-FID Ethyl furoate
Acétate de phényléthyle

Phényl-2 éthanol




Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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3-pentanol Nonanal / Ethanal \ Ethylcatéchol 4
Ethyl propionate 4-vinyl anisol Isobutanal Vinylphénol LABEO
Ethyl isobutyrate Ethyl benzoate Formiate d'éthyle Vinylguaiacol iermani i
Isobutyl acetate Succinate d'éthyle Acroléine Ethylphénol
Ethyl butyrate Ethyl caprylate Acétate d'éthyle Ethylguaiacol
Butyl acetate Decanal Acétal \ J
Ethyl 2-methylbutyrate 2-phenylethyl acetate Méthanol
Ethyl isovalerate Ethyl caprate Butanol-2
Isoamyl acetate Isoamyl caprylate Propanol-1 HPLC-UVDAD
Ethyl valerate Isobutyl caprate Isobutanol
Pentyl acetate Ethyl laurate Alcool allylique
6-methyl-5-hepten-2-ol Isoamyl caprate Butanol-1 .
Ethyl caproate Phenylethyl caproate Méthyl-2 butanol-1 v AJOUt de
Cis-hexenyl acetate Ethyl myristate Méthyl-3 butanol-1 nouvelles
Hexyl acetate Isoamyl laurate 1-Pentanol p
1-Octanol Phenylethyl caprylate Lactate d'éthyle mOIeCU|eS
Ethyl heptanoate Ethyl palmitate Hexanol-1 v’ Matrices tres
Ethyl-2-hydroxycaproate Ethyl stearate Cis-3-hexenol cee 7
Ethyl 3-(methylthio)propionate 1-Octen-3-ol differentes
Furfural v" Validation des

Extraction liquide/liquide + GC-MS

GC-FID

Ethyl-3-hydroxyutyrate
Ethyl furoate
Acétate de phényléthyl

Phényl-2 éthanol

e

J

meéthodes



Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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v Analyse en injection directe de

—
Iecha_ntlllon brut ou apres distillation Ethanal \ L
(extrait sec >1g/L) Isobutanal LABEO
Formiate d'éthyle Péle d'analyses et de recherche

de Normandie

v Ajustement du TAV a 40 % de I'échantillon
Si necessaire
» dilution ou ajout d’éthanol

J 55
3
E

Acroléine
Acétate d'éthyle
Acétal

Méthanol
Butanol-2
Propanol-1
Isobutanol
Alcool allylique

Butanol-1

Méthyl-2 butanol-1
Méthyl-3 butanol-1

g 1-Pentanol

Lactate d'éthyle
Hexanol-1
Cis-3-hexenol
1-Octén-3-ol

Furfural
Ethyl-3-hydroxyutyrate

| i ¢J.¢ ; GC-FID Ethyl furoate
e Acétate de phényléthyl

e
10 2 14 1 13 20 BT % 28 30 3 E3 , ,
' o T ) ) Phényl-2 éthanol /




Outils pour les suivis dans les différents volets du projet

~

v Analyse en injection directe de
I’échantillon brut ou apres distillation

(extrait sec >1g/L)
v Ajustement du TAV a 40 % de I'échantillon
Si necessaire
» dilution ou ajout d’éthanol

45004 ¥V

4300

4700 = L L
o ER
e g

n

1

4000

ACETET

HEXANOL

s ey i I

GC-FIDF

/ Ethanal

Isobutanal
Formiate d'éthyle
Acroléine
Acétate d'éthyle
Acétal

Méthanol
Butanol-2
Propanol-1
Isobutanol

Alcool allylique

Butanol-1
Méthyl-2 butanol-1
Méthyl-3 butanol-1
1-Pentanol
Lactate d'éthyle
Hexanol-1
Cis-3-hexenol
1-Octén-3-ol
Furfural

Ethyl-3-hydroxyutyrate

Ethyl furoate

Acétate de phényléthyl

Phényl-2 éthanol

/

—

<~
LABEO

Péle d'analyses et de recherche
de Normandie

v' Ajout de 3 nouvelles

v

molécules
Préparation des
solutions de calibration

avec ajout de
» 1 pentanol
> 1-Octen-3-ol
» Ethyl-3-hydroxyutyrate

Définition des limites de

guantification
» 0,05a0,10 g/hl AP

Validation de la méthode



Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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3-pentanol Nonanal / Ethanal \ Ethylcatéchol 4
Ethyl propionate 4-vinyl anisol Isobutanal Vinylphénol LABEO
Ethyl isobutyrate Ethyl benzoate Formiate d'éthyle Vinylguaiacol iermani i
Isobutyl acetate Succinate d'éthyle Acroléine Ethylphénol
Ethyl butyrate Ethyl caprylate Acétate d'éthyle Ethylguaiacol
Butyl acetate Decanal Acétal \ J
Ethyl 2-methylbutyrate 2-phenylethyl acetate Méthanol
Ethyl isovalerate Ethyl caprate Butanol-2
Isoamyl acetate Isoamyl caprylate Propanol-1 HPLC-UVDAD
Ethyl valerate Isobutyl caprate Isobutanol
Pentyl acetate Ethyl laurate Alcool allylique
6-methyl-5-hepten-2-ol Isoamyl caprate Butanol-1 .
Ethyl caproate Phenylethyl caproate Méthyl-2 butanol-1 v AJOUt de
Cis-hexenyl acetate Ethyl myristate Méthyl-3 butanol-1 nouvelles
Hexyl acetate Isoamyl laurate 1-Pentanol p
1-Octanol Phenylethyl caprylate Lactate d'éthyle mOIeCU|eS
Ethyl heptanoate Ethyl palmitate Hexanol-1 v’ Matrices tres
Ethyl-2-hydroxycaproate Ethyl stearate Cis-3-hexenol cee 7
Ethyl 3-(methylthio)propionate 1-Octen-3-ol differentes
Furfural v" Validation des

Extraction liquide/liquide + GC-MS

GC-FID

Ethyl-3-hydroxyutyrate
Ethyl furoate
Acétate de phényléthyl

Phényl-2 éthanol

e

J

meéthodes



Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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Composes volatils : Lots 2/ 3 /4 — Phénols volatils LABEO

Péle d'analyses et de recherche
de Normandie

v" Analyse des échantillons aprés dilution (d2 /d4) et filtration

Ethylcatéchol
Vinylphénol
Vinylguaiacol
[ DAD1 A, 5ig=215,8 Ref=360,100 (MARS 1381SPHEVOL\PHEVOLD00009.0) Ethyl p h é no I
el = ] 3
o Ethylguaiacol
ENNRE N Y
Pompe quaternaire 200 A [\
0 i ; - HPLC-UVDAD
Echantillon a analyser 1 Phase mobile [ — DAD1 B, $ig=220.8 Ref=360,100 (MARS13BISPHEVOL\PHEVOL000009.0) . »
LA m_ g
\ Injecteur o z
Automatique m: | | /\ ‘ |
‘ [ - DAD1 C, Sig=260.8 Ref=360,100 (MARS13BISPHEVOL\PHEVOLO00009.0) -
Colonne de ":- é
Chromatographique o .
7 M




Outils pour les suivis dans les différents volets du projet

~

Composes volatils : Lots 2/ 3 /4 — Phénols volatils

v' Analyse des échantillons apres dilution (d2 /d4) et filtration

Ethylcatéchol
Vinylphénol
Vinylguaiacol
[ DAD1 A, Sig=215,8 Ref=360,100 (MARS13BISPHEVOL\PHEVOLD00009.D) $
A~ Ethylphénol
mAU| = [ H .
1] . / : \ \Ethylgualacolj
Pompe quaternaire =0 L A
; . , HPLC-UVDAD
Echantillon & analyser l Phase mobile [ — DAD1 B, 5ig=220,8 Ref=380.100 (MARS13BISPHEVOLIPHEVOLO0000.0) ‘\'j =
LA s
\ Injecteur o
Automatique 0 N
‘ [ - DAD1 C, Sig=260.8 Ref=360,100 (MARS13BISPHEVOL\PHEVOLO00009.0)
Colonne de ":
Chromatographique o
v .

<
LABEO

Péle d'analyses et de recherche
de Normandie

Préparation des solutions de
calibration avec addition de

> Ethylcatéchol (fumé / camphre)
Ajustement des conditions
d’analyse
Distillation pas adaptée pour
tous les produits

Définition des limites de

guantification
> 0,10 mg/L cidre
> 0,20 mg/L calvados

wwwwwww

négigusble




Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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4 ) =
3-pentanol Nonanal / Ethanal \ Ethylcatéchol 4
Ethyl propionate 4-vinyl anisol Isobutanal Vinylphénol LABEO
Ethyl isobutyrate Ethyl benzoate Formiate d'éthyle Vinylguaiacol iermani i
Isobutyl acetate Succinate d'éthyle Acroléine Ethylphénol
Ethyl butyrate Ethyl caprylate Acétate d'éthyle Ethylguaiacol
Butyl acetate Decanal Acétal \ J
Ethyl 2-methylbutyrate 2-phenylethyl acetate Méthanol
Ethyl isovalerate Ethyl caprate Butanol-2
Isoamyl acetate Isoamyl caprylate Propanol-1 HPLC-UVDAD
Ethyl valerate Isobutyl caprate Isobutanol
Pentyl acetate Ethyl laurate Alcool allylique
6-methyl-5-hepten-2-ol Isoamyl caprate Butanol-1 .
Ethyl caproate Phenylethyl caproate Méthyl-2 butanol-1 v AJOUt de
Cis-hexenyl acetate Ethyl myristate Méthyl-3 butanol-1 nouvelles
Hexyl acetate Isoamyl laurate 1-Pentanol p
1-Octanol Phenylethyl caprylate Lactate d'éthyle mOIeCU|eS
Ethyl heptanoate Ethyl palmitate Hexanol-1 v’ Matrices tres
Ethyl-2-hydroxycaproate Ethyl stearate Cis-3-hexenol cee 7
Ethyl 3-(methylthio)propionate 1-Octen-3-ol differentes
Furfural v" Validation des

Extraction liquide/liquide + GC-MS

GC-FID

Ethyl-3-hydroxyutyrate
Ethyl furoate
Acétate de phényléthyl

Phényl-2 éthanol

e

J

meéthodes



Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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3-pentanol Nonanal 4
Ethyl propionate 4-vinyl anisol LABEO
Ethyl isobutyrate Ethyl benzoate iermani i
Isobutyl acetate Succinate d'éthyle
Ethyl butyrate Ethyl caprylate . . ,
Et::y: 2-me:hylbutyrate Z-Ehlenylethyl acetate aromati gues
Ethyl isovalerate Ethyl caprate p: . . . .
isoamyl acetate isoamyl caprylate > Methode,plus sensible /Injection Directe CPG-FID
Ethyl valerate Isobutyl caprate » Composeés aromatiques en faible concentration
Pentyl acetate Ethyl laurate
6-methyl-5-hepten-2-ol Isoamyl caprate
Ethyl caproate Phenylethyl caproate
Cis-hexenyl acetate Ethyl myristate
Hexyl acetate Isoamyl laurate
1-Octanol Phenylethyl caprylate
Ethyl heptanoate Ethyl palmitate
Ethyl-2-hydroxycaproate Ethyl stearate

Ethyl 3-(methylthio)propionate

Extraction liquide/liquide +
analyse GC-MS



Outils pour les suivis dans les différents volets du projet

=
3-pentanol Nonanal 4
Ethyl propionate 4-vinyl anisol LABEO
Ethyl isobutyrate Ethyl benzoate iermani i
Isobutyl acetate Succinate d'éthyle
Ethyl butyrate Ethyl caprylate . . ,
Ethyl 2-methylbutyrate 2-phenylethyl acetate aromati gues
Ethyl isovalerate Ethyl caprate , . . . .
isoamyl acetate isoamyl caprylate » Meéthode plus sensible /Injection Directe CPG-FID
Ethyl valerate Isobutyl caprate » Composés aromatiques en faible concentration
Pentyl acetate Ethyl laurate
6-methyl-5-hepten-2-ol Isoamyl caprate
Ethyl caproate Phenylethyl caproate 2-phenylethylacetate :
Cis-hexenyl acetate Ethyl myristate Cidres /moﬁt ‘031 mg /L
Hexyl acetate Isoamyl laurate . L. .
1-Octanol Phenylethyl caprylate Microdistillats : 0,1 a 5 mg/L
Ethyl heptanoate Ethyl palmitate
Ethyl-2-hydroxycaproate Ethyl stearate , ,
wyl 3-(methylthio)propionate / Acetate d’ethyle .
Cidres/mo0t : 5 a 450 mg/L

Microdistillats : 200 a 10 000 mg/L

Extraction liquide/liquide +
analyse GC-MS



~

3-pentanol

Ethyl propionate

Ethyl isobutyrate
Isobutyl acetate

Ethyl butyrate

Butyl acetate

Ethyl 2-methylbutyrate
Ethyl isovalerate
Isoamyl acetate

Ethyl valerate

Pentyl acetate
6-methyl-5-hepten-2-ol
Ethyl caproate
Cis-hexenyl acetate
Hexyl acetate
1-Octanol

Ethyl heptanoate
Ethyl-2-hydroxycaproate
Ethyl 3-(methylthio)propionate

Nonanal

4-vinyl anisol

Ethyl benzoate
Succinate d'éthyle
Ethyl caprylate
Decanal
2-phenylethyl acetate
Ethyl caprate
Isoamyl caprylate
Isobutyl caprate
Ethyl laurate

Isoamyl caprate
Phenylethyl caproate
Ethyl myristate
Isoamyl laurate
Phenylethyl caprylate

Ethyl palmitate
Ethyl stearate /

Extraction liquide/liquide +

analyse GC-MS

Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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LABEO

Péle d'analyses et de recherche
de Normandie

v Ajout de 7 nouvelles molécules
Ajustement méthode chromatographique
Nouveaux parametres de spectromeétrie de
masse
v' Matrices tres différentes (Modt, cidre, brouillis,
coupes, distillat, calvados..)
v" Probléme d’émulsion lors de I'extraction

liquide/liquide

v Ajustement nécessaire du taux d’alcool
pour le dosage

» Nouveau développement nécessaire
pour I’étape d’extraction



Outils pour les suivis dans les différents volets du projet
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» Nouveau développement nécessaire pour I’étape d’extraction LABEO

v" Bibliographie

v’ Test sur d’autres solvants

v Test pectinase

v' Distillation pour extraire les composés d’intérét de la matrice (Mout, jus,
cidres et résidus de distillation de type cidrasse)

Aprées
v Dilution de I'échantillon a 7,7 % d’alcool décantation

. . . . Echantillon +
v’ Extraction liquide /liquide DCM/Pentane 1 vol/2 vol + ajout de Nacl S alvant

d’extraction
+ NaCl

+ Etalons internes Phase

organique

v' Gammes extraites pour imiter les effets matrice et la prise en compte
des rendements d’extraction

v’ Validation de la méthode selon la norme NF T90-210 Zgl"j‘:ﬁse
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3-pentanol

Ethyl propionate

Ethyl isobutyrate
Isobutyl acetate

Ethyl butyrate

Butyl acetate

Ethyl 2-methylbutyrate
Ethyl isovalerate
Isoamyl acetate

Ethyl valerate

Pentyl acetate
6-methyl-5-hepten-2-ol
Ethyl caproate
Cis-hexenyl acetate
Hexyl acetate

1-Octanol

Ethyl heptanoate
Ethyl-2-hydroxycaproate
Ethyl 3-(methylthio)propionate

Nonanal

4-vinyl anisol

Ethyl benzoate
Succinate d'éthyle
Ethyl caprylate
Decanal
2-phenylethyl acetate
Ethyl caprate
Isoamyl caprylate
Isobutyl caprate
Ethyl laurate

Isoamyl caprate
Phenylethyl caproate
Ethyl myristate
Isoamyl laurate
Phenylethyl caprylate
Ethyl palmitate

Ethyl stearate

Extraction liquide/liquide
+ analyse GC-MS
» 37 molécules

S

L
LABEO

Péle d'analyses et de recherche
de Normandie
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> Analyses physicochimiques pour suivi de la fermentation

D Analyse des composés aromatiques sur les différentes fractions lors de I'élaboration du
calvados mout au différentes phases de |la fermentation/différentes fractions de
distillation/distillat/produit fini

0 V4 V 4 ° . V 4
2 Nouvelles méthodes d’analyses nécessaires ou ajout de molécules dans protocoles
existants
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v" Lot 4 Caractérisation des cidres de distillation dans le process actuel en
observation terrain en flore non controlees

O Fermentation et maturation

) Collecte des mouts

D Suivi des fermentation chez le producteur et a 'ARAC
> Analyses physico-chimiques

) Analyses microbiologiques

v" Distillation chez le producteur et a TARAC (Lot 3)
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Lot 4 2 campagnes de prélevements
» 2017/2018

6 cuves suivies cuves chez 4 producteurs

1 cuve/producteur 2 cuves/producteur

200 L 200 L

6 cuves issues des producteurs suivies a lTARAC

I:> 12 cuves suivies
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Lot 4 2 campagnes de prélevements

» 2018/2019

4 cuves suivies chez 3 producteurs

1 cuve/producteur 2 cuves/producteur
F @Fj PIERRE HUET
. K Les |

- Depuis 1565

Vergers de Ducy

200 L
200 L

4 cuves issues des producteurs suivies a lARAC
|:> 8 cuves suivies
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Lot 4 Suivi Hebdomadaire puis Bi-mensuel (fin FA) cuves
ARAC et chez les producteurs:
v" mesure pH, masse volumigue + échantillonnage

Entreprise Coquerel
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Lot 4

Mesures sur points clés

Capelle ARAC Capelle Huet cuve 1 ARAC Huet cuve 1 Huet cuve 2 ARAC Huet cuve 2 Ducy ARAC Ducy
T O M N > | / code échantillon Date code échantilion | Date é{h‘:“:ﬁ‘m Date émz‘::ﬁ‘m Date code échantillon Date é(h‘a‘:"jh“ Date code échantillon Date code échantilion | Date
Out Se OI I prOd uCteu r OCt I lOV ler prélevement

2éme prélevement capar1 2112018 CPAATL 1/11/2018]  CIP6TL 08/10/2018]  C1PAGTL o8/10/2018) cap6T1 26/11/2018]  C2PASTL 612018 C2PTTL 19112018 CPATTL 19/11/2018

3eme prélevement capar2 30 CPAIT2 23/11/2018]  CIP6T2 11/10/2018]  CIPAGT2 capeT2 28/11/2018]  C2PAGT2 28/11/2018) 0 AT
6eme prélevement C3pats oy/122018|  C3PAATS 03/12/2018] CIP6TS 22/10/2018| CIPASTS | 22/10/2018] C2p6TS 06/12/2018] CZPAGTS o06/12/2018]  C2PTTS 20/11/2018)  C2PATTS 29/11/2018]
7éme prélevement C3pate 06/12/2018]  C3PA4TE 06/12/2018] C1P6T6 20/10/2018| C1PAGTE 29/10/2018] C2P6T6 10/12/2018  C2PAGTG 10/12/2018] C2p7T6 oy12/018|  C2PATT6 o03/1272018)
I 8eme prélevement C3par7 10/12/2018] _ C3PAST7 10/12/2018| C1P6T7 05/11/2018 CLPAGT? 05/11/2018] C2p6T7 13/12/2018) C2PAGT7 13/12/2018]  C2P7T7 06/12/2018] _ C2PA7T7 06/12/2018]
* T 3 sem (Cahier des charges AOC

11éme prélevement c3paTI0 oforon9|  CEPATIO o7/01/2019] CIPETIO 26/11/2018] SIPASTIO | 26/11/2018) c2péTI0 07/01/2019| C2PAGTIO orjorone|  CPTTIO o/or/0n9|  CPATTIO 02/01/2019)
. . " 12éme prélevement c3paTil e 14/01/2019] creaTi | gy/10701) CopeT1L 1a/01/2018] C2PASTIL saforpoe] | CPTTIL orjorj0ne|  CPATTIL 7/01/2019)
* fe rm e n t atl O n m I n 2 2 T38me préfevement sz oy M| pyowsos] P2 | s/ PR | sy e | o PR oy 2| oz
J 142me prélevement capaT13 J8/01/2018]  CIPAATI 28/01/2019] CIPETI3 o2/or/2019] SPASTI3 | 17/102014) c2p6T13 o4/02/2019| C2PAGTI3 28/o/208]  CPTTI3 /o209 C2PATTI3 21/01/2019)
15eme prélevement c3paT1a oor/one|  CPAATIA oa/02/2019| CIP6TIA 14/01/2019) CIPASTIA | 037012019 C2p6T1A 18/02/2019) C2PATIA oyoo/0ne|  C2PTTIA 28/0/2010  C2PATTIA 28/01/2019)
. R . 16eme prélevement capaT1s 1y/oy/019]  CAdTIS 1y/02/2019] CIP6TIS 25/01/2019] CIPASTIS | o7/01/2019) copeT1S 0e/03/2019] _C2PASTIS o] C2PTTIS oaf02/2019] _ CPATTIS 4/02/2019)
. omeratvener R | o] <706 | sewn] s | sgoume e P T Y e
F I n d e I: e rl I I e ntatl O n a.l C O O | I q u e (q d S u C r e S tota u X 18¢me prélevement C3pary7 o04/03/2019  C3PAATIZ 25/02/2019f CIPASTL? | 21/01/2019) C2PAGTL7 25/02/2019| P71 18/02/2019)  CPATTLY 18/02/2019)
198me prélevement capaTis 18/03/2019] _ CPAATIS o4/03/2019) C1PA6TI8 | 5g/01/2019) copaeTIs s 25/02/2000] _ C2PATIIS 25/02/2019)
20eme prélevement Cc3paTis wyoaon|  CEPAATIS 11/03/2019} C1PA6TIS | ga/00/2019) C2PAGTIS /o010 C2PTTIS oyjo3/2009|  CPATTIS 04/03/2019)
)& B . . . . 21eme prélevement a0 1sjoujaons] G0 1o/o3/2009 a0 | 11y Crrmo oyaos] AT | oo
<5a0/L) avec prélevement pour microdistillation o
236me prélevement capat22 Lajosjoon0]  CAATZ2 o1/04/2019) P62 | ps/00/2019) CcopasT22 cpar22 25/03/2019
pr— e | o] T e T Y
I B - 258me prélévement C3pAdT2 15/04/2019] C1PA6T24 11/03/2019 C2PA6T24 C2PATT24 08/04/2019|
selon ARAC /oroducteur nov /fev/mars/avri o |
" 278me prélevement CcapadT2s 29/04/2019} c1pAsT25 | as/03/2019) copaeT26 c2paTT26 24/08/2019)
282me prélevement c3paaT27 06/05/2019) CIPAeTZ7 | oyjoaa0m9)
- . - - - - 298me prélevement CapadT28 14/05/2019} C1Pa6128 | og/oasa0m|
* Fin de Maturation / distillation (ou 3 mois max)
3ter prélevement Cc3pAaTI0 27/05/2019} CIPAGT30 | 24/04/2019) C2pPATTI0

32 prélevement C3padTIL 03/06/2019) CIPAST3L | p0/04/2019]

33¢ prélévement C3PAAT32 11/06/2019)] CIPAGT32 06/05/2019)

E— s | e

35e prélevement

34éme prélevement C3PAATI3 17/06/2019|

istillation chez le producteur et a 'ARAC (Lot 3
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LABE'O Analyses ,
1s . " . Analyses composés

Pble d'analyses et de recherche Prélevements | Echantillons traités physico-

volatils

de Normandie

cimiques

42x2

(EDV+microdistillats) 7200

65 fractions 5600

4 campagne 1 250 60+20 microdistillats 1500 5500
4 campagne 2 220 40+15microdistillats 650 4600

> Mise en forme des résultats en Fichier Base de données
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LABEO

Péle d'analyses et de recherche
de Normandie

Valérie Bouchart
Responsable d’unité RDI LABEO
Coordination du projet

Patrick Legendre
Technicien LABEO
Coordination du projet
Développement des méthodes d’analyse
Réalisation de prélevements

Réalisation des analyses

\ i 4 =
a8 ==
Justine Jean Henri Brugaliéres
CDD 18 mois -
, , , CDD 6 mois
Developpgm_ent_des meéthodes d’analyse Réalisation des analyses
Réalisation des analyses
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